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(57) Abstract: The invention relates to a method for obtaining 3-aminomethyl-3,5,5-trimethyl cyclohexylamine (isophorone di- 
amine, IPDA) with a cis/trans isomer ratio of at least 73/27 by fractional distillation. Said method comprises the following steps: 
a) preparation of IPDA with a cis/trans isomer ratio < 73/27; b) introduction of IPDA into the central zone of a packed distillation 
colunm and distillation of the IPDA in said column at a temperature of between 5 and 300 °C and a pressure of between 10 and 2000 
mbar, c) optional additional purification of the IPDA obtained in step b) by distillation in at least one additional column. According 
to said method, the IPDA firom step a) is separated by means of steps b) and c) into at least five fractions ia) to iv): ia) the oiganic 
portion of a fraction of impurities that have a lower boiling point than trans-IPDA, ib) the aqueous portion of a fraction of impurities 
that have a lower boiling point than trans-IPDA, ii) a fraction of impurities that have a higher boiling point than cis-IPDA, iii) an 
IPDA fraction with a cis/trans isomer ratio >73/27 and iv) an IPDA fi-action with a cis/trans isomer ratio < 66/34. 

(57) Zusammenfassung: Die ErBndung betrifift ein Verfahren zur Gewinnung von 3-Aminomethyl-3,5,5-trimethyl cyclohexylamin 
(Isophoiondiamin, IPDA) nut einem cis/trans-Isomerenveihaitnis von mindestens 73/27 durch fraktionierte Destination, welches 
folgende Schritte enthalt: a) Bereitstellen von IPDA mit einem cis/trans-Isomerenveihaltnis < 73/27; b) Einleiten von IPDA in den 
mittleren Bereich einer Destillationskolonne mit Einbauten und Destillieren des IPDA in dieser Destillationskolonne bei einerTempe- 
ratur . von 5 bis 300**C und einem Druck von 10 bis 2000 mbar, c) gegebenenfalls wei teres Aufreinigen des durch Schritt b) erfialtenen 
IPDA durch Destillieren in mindestens einer weiteren Kolonne; wobei durch die Schritte b) und c) eine Auftrennung des in Schritt a) 
eingesetzten IPDA in mindestens funf Fraktionen ia) bis iv) erfolgt: ia) der organische Anteil einer Fraktion niedriger als trans-IPDA 
siedender V erunreinigungen, ib) der wassrige Anteil einer Fraktion niedriger als trans-IPDA siedender Verunreinigungen, ii) eine 
Fraktion hdher als cis-IPDA siedender Verunreinigungen, iii) eine IPDA-Fraktion mit einem cis/trans-Isomerenverhatnis > 73/27 
und iv) eine IPDA-Fraktion mit einem cis/trans-IsomeienverhSltnis < 66/34. 
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Destillative Verfahren zar Herstellimg von BPDA mit einem hohen cis/trans- 

Isomerenverhfiltnis 

5 

Die Erfindiing betrifft destillative Verfahren zur Herstellung von 3-Aminomethyl-3,5,5- 
trimethylcyclohexylaiiiin (Tsophorondiamin, IPDA) mit einem hohen cis/trans- 
Isomerenverhaltnis. 

10 IPDA wird als Ausgangsprodukt zur Herstellung von Isophorondiisocyanat (IPDI), einer 
Isocyanatkomponente ftir Polyurethansysteme, eds Aminkomponente fur Polyamide und 
als Harter fur Epoxidharze verwendet. IPDA wird iiblicherweise aus 3-Cyano-3,5,5- 
trimethylcyclohexanon (Isophoronnitril, BPN) hergestellt, wobei in Gegenwart von Ammo- 
niak, Wasserstoff imd iiblichen Hydrierkatalysatoren die Carbonylgruppe in eine Amino- 

15 gruppe und die Nitrilgruppe in eine Aminomethylgruppe tiberfuhrt werden. Man erhSlt 
Gemische aus cis-IPDA und trans-IPDA. Beide Isomere weisen xmterschiedliche Reaktivi- 
tSten auf , was ftir die vorgesehene technische Anwendung von Bedeutung ist. Gem3fi DE- 
A 42 11 454 werden durch Verwendung eines EPDA-Isomerengemischs, bestehend aus 
tiber 40% des trans-Isomeren und unter 60% des cis-Isomeren, als Reaktionskomponente 

20 in Polyadditionsharzen, wie insbesondere Epoxidharzen, sowohl die Topfzeit verlSngert als 
auch die maximale Hgrtungstemperatur emiedrigt Zur Erzielung einer mdglichst hohen 
Reaktionsgeschwindigkeit werden umgekehrt IPDA-Isomerengemische bevorzugt, welche 
einen moglichst hohen Anteil an dem cis-Isomeren 70%) aufweisen. Kommerziell er- 
haltliches IPDA besitzt deshalb ein cis/trans-*Isomerenverhaltnis von 75/25. 

25 

Unterschiedliche Verfahren zur Erzielung eines hohen cis/trans- bzw. eines hohen 
trans/cis-Verhaltnisses sind aus dem Stand der Technik bereits bekaxmt 

GemaB der DE-A 43 43 890 erfolgt die aminierende Hydrierung des IPN zum IPDA, in- 
30 dem man ein Gemisch aus IPN, Ammoniak und einem Ci-Ca-Alkohol in Gegenwart von 
Wasserstoff ttber einen mit einem Cobalt- und/oder Ruthenium-Festbettkatalysator ausges- 
tatteten Rieselbettreaktor bei 3 bis 8 MPa und einer Temperatur von 40 bis ISO^'C, vor- 
zugsweise 90 bis ISO^'C, rieseln ISsst xmd das Reaktionsgemisch zur Abtrennung von NH3, 
H2O und Nebenprodukten destillativ aufarbeitet Bei Verwendung eines Ru-Tragerkataly- 
35 sators werden hohe cis/trans-Isomerenverhaltnisse von 84/16 (Gesamtausbeute an IPDA: 
81%)erzielt 
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Die DE-A 43 43 891 beschreibt ein Verfahren zur Herstellung von IPDA, wobei IPN in 
Gegenwart von Ammoniak und einem Suspensions- oder Festbett-Hydrierkatalysator aus 
der Reihe der Cobalt-, Nickel- xmd Edelmetallkatalysatoren mit Wasserstofif bei einem 
5 Druck von 3 bis 20 MPa und einer Temperatur bis zu 150^C umgesetzt und das erhaltene 
Reaktionsgemisch destillativ aufgearbeitet wird. Die Reaktion wird zweistufig durch- 
gefuhrt, wobei genau definierte Temperaturbereiche fur die einzelnen Stufen eingehalten 
werden miissen. Ein cis/trans-Isomerenverhaltnis von 80/20 lasst sich in einer Gesamt- 
ausbeute an IPDA von 91,9% erzielen. 

10 

In dem Verfahren der EP-A 0 926 130 Avird die Hydiierung in Gegenwart einer SSure an 
BCatalysatoren durchgefiibrt, die Kupfer und/oder ein Metall der achten Nebengruppe des 
Periodensystems entfaalten. Es werden sowohl Lewis- als auch Brdnstedt-SSuien einge- 
setzt; bevorzugt wird 2-Ethylhexansaure verwendet Die Saure-Zugabe bpwirkt eine ErhS- 
15 hung des cis/trans-Isomerenverh£ltnisses. Die cis/trans-Isomerenverhaltnisse sind im all- 
gemeinen ^ 70/30 bei einer Gesamtausbeute an IPDA 2: 90%. 

Das Verfahren der EP-B 0 729 937 ist dadurch charakterisiert, dass das Verfahren in drei 
raun[ilich voneinander getrennten Reaktionsraumen durchgefiihrt wird, wobei cobalt-, ni- 
20 ckel-, ruthenium- und/oder andere edelmetallhaltige Katalysatoren eingesetzt werden. Vor 
dem zweiten Reaktor wird waBrige NaOH-Losung zudosiert, wodurch die Bildung von 
ringformigen Nebenprodukten wie l,3,3-Trimethyl-6-azabicyclo[3,2,l]octan verringert 
wird. 

25 In dem Verfahren der prioritatsSlteren, nicht vorveroffentlichten DE-A 101 42 635.6 wird 
IPDA mit einem cis/trans-Isomerenverhaltnis von mindestens 70/30 ausgehend von IPN 
gewormen, indem in dem Hydrierungsschritt ein Hydrierkatalysator mit einem Alkalime- 
tallgehalt < 0,03 Gew.-% - berechnet als Alkalimetalloxid - eingesetzt wird. 

30 Nachteilig an den bekannten Verfahren zur Herstellung von IPDA mit hohem cis-Anteil ist 
die aufsvendige Herstellung der verwendeten Katalysatoren. Zudem imterliegen diese Kata- 
lysatoren im allgemeinen einer Alterung, wodurch ihre katalytische Aktivitat im Laufe der 
Zeit abninunt. Um dies auszugleichen, wird meist die Reakdonstemperatur erhoht, was 
jedoch zu einer Verschlechterung des cis/trans-Isomerenverhaltnisses imd der Selektivitat 

35 und damit zu einer Zxmahme der Bildxmg von Nebenprodukten fiihrt. Die meisten, aus dem 
Stand der Technik bekannten Verfahren zeichnen sich zudem durch eine aufwendige Reak- 
tionsfilhrung aus. 
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Ein Ver£ahien zur Herstellung von Isophorondiamin mit einem hohen trans/cis- 
Isomerenv^haltnis ist der DE-A 42 1 1 454 zu entnehmen. Hierbei wild trans-Isophoron- 
diamin aus Isophoromiitril fiber das Isophoronnitrilazin hergestellt Es wird auch beschrie- 
ben, dass sich das trans-Isophorondiamin dutch Destillation von kommerziell erhaltlichem 
cis/trans-Isomerengemisch gewinnen lassen wurde. Da das cis-Isomer jedoch als Haupt- 
produkt anfallt, ist dieses Verfahren nicht wirtschafllich. Ober die in der Destillation einge- 
setzten Vorrichtungen werden keine Angaben gemacht 

Aufgabe der Erfindiing ist es, ein Verfahren zur Herstellung von Isophorondianciin (IPDA) 
mit einem cis/trans-Isomerenverhaltnis von mindestens 73/27 bereitzustellen, durch das die 
Nachteile des Standes der Technik vermieden werden. 

Die Aufgabe wird erfindungsgemaB geldst durch ein Verfahren zur Gewiimung von 3- 
Aminomethyl-3,5,5-trimethylcyclohexylaniin (Isophorondiamin, IPDA) mdt einem 
cis/trans-Isomerenverhaltnis von mindestens 73/27 durch firaktionierte Destillation, wel- 
ches folgende Schritte enthSlt: 

a) Bereitstellen von BPDA mit einem cis/trans-Isomerenverhaltnis < 73/27; 

b) Einleiten von IPDA in den mittleren Bereich einer Destillationskolonne mit Ein- 
bauten imd Destillieren des IPDA in dieser Destillationskolonne bei einer Tempera- 
tur von 5 bis 300°C und einem Drack von 10 bis 2000 mbar; 

c) gegebenenfalls weiteres Aufreinigen des durch Schritt b) erhaltenen IPDA durch 
Destillieren in mindestens einer weiteren Kolonne; 

wobei durch die Schritte b) und c) eine Auftrennung des in Schritt a) eingesetzten IPDA in 
mindestens fitof Fraktionen ia) bis iv) erfolgt: 

ia) der organische Anteil einer Fraktion niedriger als trans-IPDA siedender 
Verunreirdgungen, 

ib) der wSBrige Anteil einer Fraktion niedriger als trans-IPDA siedender Verun- 
reinigungen, 

ii) eine Fraktion hoher als cis-IPD A siedender Verunreinigungen, 

iii) eine IPDA-Fraktion mit einem cis/trans-Isomerenverhaltnis > 73/27 und 

iv) eine IPDA-Fraktion mit einem cis/trans-Isomerenverhaltnis < 66/34. 
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Dutch das erfindungsgemaBe Verfahren kann prinzipiell — ausgehend von IPDA mit jedem 
beliebigen cis/trans-Isomerenverhaltnis ~ IPDA mit einem definierten, konstanten 
cis/trans-Isomerenverhaltnis gewonnen werden, wobei ein hoher anwendungsgemalJ spezi- 

5 fizierbarer cis-Gehalt definiert eingestellt werden kann. Das Verfahren ist damit weitge- 
hend unabhangig von dem vorgegebenen cis/trans-Isomerenverhaltnis und bleibt auch 
wirtschafUich, wenn durch eine Altenmg des Katalysators nnd einer damit verbundenen 
Erhohimg der Reaktionstemperatur der cis-Anteil im IPDA im Laufe der Zeit sinkt. Be- 
sonders wirtschafllich ist das erfindungsgemaBe Verfahren, wenn IPDA mit einem 

10 cis/trans-Isomerenverhaltnis > 73/27 aus IPDA mit einem cis/trans-Isomerenverhaltnis < 
73/27 gewonnen wird. 

Bei Fraktion ib) handelt es sich imi in dem erfindungsgemSBen Verfahren anfallendes be- 
handlungsbedMtiges Abwasser. Der Anteil von IPDA in der durch die Schritte b) und c) 
15 erhaltenen Fraktion ib) ist im allgemeinen < 2 Gew.-%, bevorzugt < 1000 ppm, besonders 
bevorzugt < 200 ppm^ - bezogen auf das Gesamtgewicht der Fraktion ib). 

Die einzelnen Schritte des Verfahrens werden nun nSher erlautert, 

20 

Schritt a^ 

Durch das erfindungsgemaBe Verfahren laBt sich insbesondere EPDA gewinnen, bei dem 
der Anteil an Verunreinigungen weniger als 2 Gew.-%, bevorzugt weniger als 1 Gew.-%, 
25 besonders bevorzugt weniger als 0,3 Gew.-%, betragt. 

Im allgemeinen kann jedes IPDA enthaltende Produktgemisch, welches bei einem Verfah- 
ren zur Herstellung von IPDA anfSllt, eingesetzt werden. Bevorzugt wird ein Produktge- 
misch eingesetzt, das mindestens 70 Gew.-% IPDA, bevorzugt mindestens 88 Gew.-% 
30 EPDA, besonders bevorzugt mindestens 92 Gew.-% EPDA, ganz besonders bevorzugt min- 
destens 95 Gew.-% IPDA, enthSlt. 

IPDA mit einem cis/trans-Isomerenverhaltnis < 66/34 iSBt sich nach jedem beliebigen, aus 
dem Stand der Technik bekannten xmd beispielsweise vorstehend diskutierten Verfahren 
35 zur Herstellung von IPDA aus IPN, H2 und NH3 in Gegenwart eines tibUchen Hydrierkata- 
lysators, wie z.B. Ra-Nickel gewinnen, insbesondere auch nach in der EP-B 0 729 937 und 
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in der prioritatsalteren, nicht vorveiGfifentlichtsm DE-A 101 42 635 beschriebenen Verfeh- 
ren. 

Da BPDA mit einem cis/trans-Isomerenverhaltnis von mindestens 73/27 gewonnen werden 
soli, ist es wirtschaftlich nur sinnvoll, Produktgemische, die IPDA mit einem cis/trans- 
Isomerenverhaltnis kleiner als 73/27 enthalten, fraktioniert zu destillieren. Da die Herstel- 
limg von IPDA mit einem cis/trans-Isomerenverhaltnis kleiner als 70/30 unter Verwendung 
von altemden Katalysatoren und ohne aufwendige Verfahrensdurchfiihrung erfolgen kann, 
ist das erfindungsgemafie Verfahren besonders wirtschaftlich, wenn IPDA mit einem 
cis/trans-Isomerenverhaltnis kleiner als 70/30 eingesetzt wird. Es ist auch moglich, Pro- 
duktgemische einzusetzen, die IPDA mit einem cis/trans-Isomerenverhaltnis groBer als 
73/27 enthalten, um das cis-Isomer durch ftaktionierte Destination noch weiter anzurei- 
chem. 

Cis-IPDA (mit einer Reinheit von 98,9%) hat unter Normaldrack einen Siedepunkt von 
253,4''C, wahrend trans-IPDA (mit einer Remheit von 98,4%) unter Normaldrack emen 
Siedepunkt von 250,7*^0 hat Da also die Siedepunkte von cis- und trans-IPDA nah beiein- 
ander liegen, ist eine spezielle Verfahrensflihrung notwendig, um IPDA mit einem 
cis/trans-Isomerenverhaltnis von mindestens 73/27 zu gewinnen. 

Schritte b und c) 

Durch diese Schritte wird das eingesetzte, IPDA enthaltende, Produktgemisch sowohl auf- 
getrennt als auch gereinigt Mogliche Komponenten/Verunreinigungen, die beispielsweise 
bei der Destination des IPDA enthaltenden Produktgemisches (Roh-IPDA) abgetreimt 
werden, sind NH3, sowie die bei der Herstellung von IPDA aus IPN anfallenden Neben- 
produkte wie HCN-Eliinimerungsprodukte, mefliylierte Nebenprodukte xmd/oder unvoll- 
standig hydrierte Zwischenprodukte. 

Gemafi Schritt b) wird das IPDA zuerst in den mittleren Bereich einer (ersten) Destillati- 
onskolonne mit Einbauten geleitet. HierfOr lasst sich jede beliebige Destillationskolonne 
verwenden. Unter dem "mittleren Bereich" einer Destillationskolonne versteht man den 
Bereich zwischen Kopf und Sumpf, also den Seitenzulauf, der Destillationskolonne. 

Als Einbauten sind jegliche dem Fachmann bekannte Einbauten einsetzbar. Bevorzugte 
Einbauten sind ausgewahlt aus der Gruppe Fiillkorper wie Pall-Ringe und Raschig-Ringe, 
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strukturierte Packungen aus Blech wie Mellapak 250Y® von Sulzer Ltd. (Winter- 
thur/Schweiz), Montz (Hilden/Deutschland) und Koch-Glitsch (Wichita, KS/USA) und 
strukturierte Packungen aus Metallgewebe wie Sulzer BX® von Sulzer Ltd. (Winter- 
thur/Schweiz), Montz (Hilden/Deutschland) und Koch-Glitsch (Wichita, KS/USA). 

Die Schritte b) und c) lassen sich sowohl in einer, als auch in zwei oder drei Kolonnen 
durchfuhren. Es ist auch moglich, mehr Kolonnen einzusetzen, dies ist jedoch in der Regel 
nicht notwendig. 

Wird die fraktionierte Destination nur in einer Kolonne durchgefuhrt, so wird eine Trenn- 
wandkolonne eingesetzt Wird die fraktionierte Destination in zwei raumlich voneinander 
getrennten Kolonnen durchgefuhrt, so ist entweder mindestens eine der beiden Kolonnen 
eine Trennwandkolonne oder eine der Fraktionen iii) und iv) wird an einer Seitenentnahme 
gewonnen. 

Werden keine Trennwandkolonnen eingesetzt, so werden vorzugsweise drei herkdmmliche 
DestiUationskolonnen miteinander verschalten. Hierdurch wird eine sinnvoUe Auftrennung 
und Reinigung erzielt. 

Bevorzugt erfolgt die Auftrennung und Reinigung des IPDA in zwei Kolonnen, wovon 
eine eine Trennwandkolonne ist, besonders bevorzugt ist die zweite Kolonne eine Trenn- 
wandkolonne. 

Werden die Schritte b) und c) in einer Trennwandkolonne durchgefiihrt, so werden die 
leicht siedenden Verunreinigungen (Fraktion i)) tiber Kopf der Kolonne und die schwer 
siedenden Verunreinig\mgen iiber Sumpf der Kolonne abgezogen. Der am Sumpf der Ko- 
lonne abgezogene Strom wird erst mit Hilfe eines Verdampfers verdampft. Die ver- 
dampfbaren Anteile werden daim in die Kolonne zurttckgeftlhrt, wahrend die nicht ver- 
dampfbaren Anteile, bei denen es sich um die schwer siedenden Verunreinigungen handelt 
(Fraktion ii)), ausgeschleust werden. Entsprechend wird mit dem am Kopf der Kolonne 
entnoimnenen Strom verfahren. Dieser wird zunSchst in einem Kondensator kondensiert 
und in einem Phasenabscheider getremit Die schwerere wSBrige Phase (Fraktion ib)) , bei 
der es sich um behandlungsbedttrftiges Abwasser handelt, wird ausgeschleust, weihrend die 
leichtere organische Phase (Fraktion ia)) teilweise in die Kolonne zur weiteren Auftren- 
nung rUckgefllhrt wird. Das gewUnschte Wer^rodukt, die an cis-angereicherte Fraktion 
(Fraktion iii)) wird auf der dem Zulauf gegeniiberliegenden Seite des Trennblechs im unte- 
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len Bereich der Kolonne, d h. oberhalb des Sumpfe der Kolonne, entnommen. Die an 
trans-Isomer angereicherte Fraktion (Frakdon iv)) wird auf der dem Zulauf gegenilberlie- 
genden Seite des Trennblechs im ohtren Bereich der Kolonne, d. h, unterhalb des Kopfes 
der Kolonne, entnommen. Die Trennwandkolonne wird im allgemeinen bei Sumpflempe- 
5 raturen von 150 bis 300°C, bevorzugt von 170 bis 250°C, besonders bevorzugt von 170 bis 
200°C, und Kopftemperaturen von 5 bis 100°C, bevorzugt von 10 bis 90°C, besonders 
bevorzugt von 15 bis 65°C; betrieben. Der Druck in der Kolonne liegt im allgemeiaen bei 
10 bis 2000 mbar, bevorzugt bei 20 bis 200 mbar, besonders bevorzugt bei 35 bis 50 mbar. 

10 Werden zwei Kolonnen miteinander verschalten, von denen eiue eine Tremiwandkolonne 
ist, so kann die Trennwandkolomie entweder als erste oder als zweite Kolonne eingesetzt 
werden. Hier werden die leicht siedenden Verunreinigungen (Fraktion i)) aber Kopf der 
ersten und/oder der zweiten Kolonne und die schwer siedenden Verunreinigungen (Frakti- 
on ii)) tiber Sumpf der ersten und/oder der zweiten Kolonne abgetrennt. Es hat sich als 

15 vorteilhaft erwiesen, die leicht siedenden Verunreinigungen ttber Kopf der ersten Kolonne 
abzutrennen. 

Wie im Falle des Einsatzes von lediglich einer Kolonne wird auch hier der fiber Kopf ab- 
gezogene Strom erst in einem Kondensator kondensiert und dann in einem Phasenabschei- 
20 der in eine schwerere waBrige Fraktion (Fraktion ib)) und eine leichtere organische Frakti- 
on (Fraktion ia)) getrennt. Hierbei wird die organische Fraktion (Fraktion ia)) teilweise zur 
weiteren Auftrennung in die Kolonne rttckgefiihrt. 

Werden auch die schwer siedenden Verunreinigimgen - fiber Sumpf der ersten Kolonne - 
25 abgetrennt, so wird der von leicht und schwer siedenden Verunreinigungen weitgehend 
befreite IPDA-Strom dem mittleren Bereich der ersten Kolonne entnonoutnen. Werden die 
schwer siedenden Verunreinigungen nicht ttber Sumpf der ersten Kolonne abgetrennt, so 
wird der von leicht siedenden Verunreinigungen befreite BPDA-Strom ttber Sumpf der ers- 
ten Kolonne ausgeschleust. Der ttber Sumpf der Kolonne ausgeschleuste Strom wird ttber 
30 einen Verdampfer geleitet und teilweise wieder in die Kolonne rttckgefiihrt. Handelt es 
sich bei dem ttber Sumpf der Kolonne ausgeschleusten Strom um die schwer siedenden 
Verunreinigungen und nicht um den IPDA-Strom, so werden die nicht verdampfbaren An- 
teile (Fraktion ii)) ausgeschleust 

35 Der IPDA-Strom wird nun im mittieren Bereich in die zweite Kolonne eingeleiteL Wurden 
die schwer siedenden Verunreinigungen nicht bereits in der ersten Kolonne abgetrennt, so 
werden sie jetzt ttber den Sumpf der Kolonne entnommen und ausgeschleust. 
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Das gewiinschte Wertprodukt, die an cis-Isomer angeieicherte Frakdon (Frakdon iii)), wird 
dem Seitenablauf der zweiten Kolonne, also weder dem Kopf noch dem Sump^ sondem 
dem Beieich dazwischen, entnommen. Die an trans-Isomer angereicherte Fraktion (Frakti- 
5 on iv)) wird uber Kopf der zweiten Kolonne abgezogen oder dem Bereich unterhalb des 
Kopfes, aber nicht dem Sumpf, der zweiten Kolonne entnommen. 

Besonders vorteilhaft ist es, die an cis-Isomer angereicherte Fraktion (Fraktion iii)) dem 
unteren Bereich der zweiten Kolonne imd die an trans-Isomer angereicherte Fraktion 
10 (Fraktion iv)) dem oberen Bereich der zweiten Kolonne zu entnehmen, vind den tiber Kopf 
und/oder tlber Sumpf der zweiten Kolonne jeweils abgezogenen Strom dem in die erste 
Kolonne eingeschleusten Rohproduktstrom zuzumischen, um diesen Strom/diese Strdme 
einer emeuten Treimung zuzufilhrerL Die Rtlckfuhrung sollte so gering wie moglich sein; 
ablicherweise werden etwa 1 bis 5 Gew.-% des Zulaufe ruckgefiihrt. 

15 

Die erste Kolonne wird im allgemeinen bei Sumpftemperaturen von 150 bis 300°C, bevor- 
zugt von 170 bis 250°C, besonders bevorzugt von 170 bis 200°C, mid Kopftemperaturen 
von 5 bis lOO^'C, bevorzugt von 10 bis WC, besonders bevorzugt von 15 bis 65°C, betrie- 
ben. Der Druck in der ersten Kolonne liegt ublicherweise bei 10 bis 1000 mbar, bevorzugt 
20 bei 30 bis 500 mbar, besonders bevorzugt bei 35 bis 200 mbar. 

Die zweite Kolonne wird im allgemeinen bei Sumpftemperaturen von 140 bis 300°C, be- 
vorzugt von 150 bis 250^*0, besonders bevorzugt von 160 bis 200^*0, imd Kopftemperatu- 
ren von 100 bis 250°C, bevorzugt von 130 bis 200°C, besonders bevorzugt von 140 bis 
25 170°C, betrieben. Der Druck in der zweiten Kolonne liegt Ublicherweise bei 10 bis 1000 
mbar, bevorzugt bei 30 bis 300 mbar, besonders bevorzugt bei 35 bis 120 mbar. 

Werden drei Destillationskolonnen miteinander verschalten, so werden die schwer sieden- 
den Verunreinigungen jeweils fiber den Sumpf der ersten, zweiten und/oder dritten Kolon- 

30 ne abgezogen. Hierbei wird der Sumpfablauf in einem Verdampfer verdampft. Die ver- 
dampfbaren Anteile werden zur emeuten Trennung in die jeweilige Kolonne rllckge- 
schleust, und die nicht verdampfl)aren Anteile (Fraktion ii)) werden ausgeschleust. Bevor- 
zugt erfolgt der Ablauf der schwer siedenden Verunreinigungen tlber den Sumpf der ersten 
Oder der dritten Kolonne. Die leicht siedenden Verunreinigimgen werden iiber den Kopf 

35 der ersten, zweiten und/oder dritten Kolonne abgezogen, in einem Kondensator konden- 
siert und anschlieBend in einem Phasenabscheider in eine schwerere waUrige Fraktion 
(Fraktion ib)) und eine leichtere organische Fraktion (Fraktion ia)) getrennt. Die schwerere 
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wSfirige Fraktion wird ausgeschleust, und die leichteie organische Frakdon wird teilweise 
der Kolonne rttckgeftthrt bzw. teilweise ausgeschleust. Generell kSnnen sowohl zuerst die 
leicht siedenden Venmreirdgungen als auch zuerst die schwer siedenden Verunreinigungen 
abgetremit werden. Die Abtrennung der leicht und schwer siedenden Verunreinigungen 
5 erfolgt in der Kegel nicht in derselben Kolonne. 

Je nach Verschaltung der Kolonnen wird die an cis-Isomer angereicherte Fraktion (Frakti- 
on iii)) entweder uber Kopf oder iiber Sumpf der 2weiten oder dritten Kolonne entnom- 
men. Die an trans-Isomer angereicherte Fraktion (Fraktion iv)) wird ebenfalls entweder 

10 iiber Kopf oder Sumpf der zweiten oder dritten Kolonne entnommen. Die an cis-Isomer 
angereicherte und die an trans-Isomer angereicherte Fraktion kdnnen entweder derselben 
Kolonne, in der Regel der dritten Kolonne, oder verschiedenen Kolonnen entnommen wer- 
den. Werden die beiden Fraktionen iii) und iv) derselben Kolonne entnommen, so wird das 
gewtinschte Wertprodukt, die an cis-Isomer angereicherte Fraktion, ttber den Sumpf der 

15 Kolonne, xmd die an trans-Isomer angereicherte Fraktion tlber den Kopf der Kolonne ent- 
nommen. Werden die beiden Fraktionen iii) und iv) in verschiedenen Kolonnen entnom- 
men, so ist es mSglich, beide Fraktionen tlber Kopf oder fiber Simipf zu entnehmen. Es ist 
auch mSglich, eine Fraktion tlber Kopf und die andere fiber Sumpf zu entnehmen. 

20 Generell werden die tlber Kopf oder Sumpf der Kolonnen entnommenen StrSme in einem 
Kondensator kondensiert bzw. in einem Verdampfer verdampfl und teilweise in die Ko- 
lonne zur weiteren Auflreimung riickgefuhrt. 

Werden drei Kolonnen miteinander verschalten, so werden in der Regel Strome nur fiber 
25 Kopf oder Sumpf der Kolonnen entnommen, und im mittieren Bereich, also dem Bereich 
zwischen Kopf und Sumpf, d. h. fiber den Seitenzulauf den einzelnen Koloimen zugefuhrt. 

Die drei Koloimen werden im allgemeinen bei Sumpflemperaturen von 150 bis 250*^0, 
bevorzugt von 170 bis 225°C, besonders bevorzugt von 170 bis 200*^0, und Kopftempera- 
30 turen von 40 bis ISO^'C, bevorzugt von 70 bis 170°C, besonders bevorzugt von 70 bis 
150°C, betrieben. Der Druck in den Kolonnen liegt fiblicherweise bei 30 bis 1500 mbar, 
bevorzugt bei 100 bis 500 mbar, besonders bevorzugt bei 1 10 bis 200 mbar. 

In einer Ausfiihrungsvariante von drei miteinander verschaltenen Koloimen werden in der 
35 ersten Kolonne die leicht siedenden Verunreinigungen (Fraktion i)) fiber Kopf abgezogen. 
Der Sumpfablauf der ersten Kolonne wird in den mittieren Bereich der zweiten Kolonne 
eingeleitet. Die an trans-Isomer angereicherte Fraktion (Fraktion iv)) wird fiber Kopf der 
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zweiten Kolonne entnommen, wahrend Sumpfablaiif der zweiten Kolonne zur weiteren 
Auftrennung in den mittleren Bereich der dritten Koloime eingeleitet wird. Ober den 
Sumpfablauf der dritten Kolonne werden nun die schwer siedenden Verunreinigungen 
(Fraktion ii)) abgetrennt, wahrend das gewunschte Wertprodukt (Fraktion iii)) flber den 
5 Kopf der dritten Kolonne entnommen wird. 

In einer anderen Ausfiihrungsvariante von drei miteinander verschaltenen Kolonnen wer- 
den in der ersten Kolonne die schwer siedenden Verunreinigungen (Fraktion ii)) fiber den 
Sumpf abgetrennt. Der fiber Kopf entnommene Ablauf der ersten Kolonne wird in den 

10 mittleren Bereich der zweiten Kolonne eingeleitet Die leicht siedenden Verunreinigungen 
(Fraktion i)) werden fiber Kopf der zweiten Kolonne entnommen, wShrend der Sump£ab- 
lauf der zweiten Kolonne zur weiteren Auftrennung in den mittleren Bereich der dritten 
Koloime eingeleitet wird. Als Sumpfablauf der dritten Kolonne wird nun das gewOnschte 
Wertprodukt (Fraktion iii)) abgetrennt, wShrend fiber den Kopf der dritten Kolonne die an 

1 5 trans-Isomer angereicherte Fraktion (Fraktion iv)) entnommen wird. 

In einer weiteren Ausfiihrungsvariante von drei miteinander verschaltenen Kolonnen wer- 
den in der ersten Kolonne die schwer siedenden Verunreinigungen (Fraktion ii)) fiber den 
Sumpf abgetrennt. Der fiber Kopf entnoncunene Ablauf der ersten Koloime wird in den 

20 mitderen Bereich der zweiten Kolonne eingeleitet. Die an cis-Isomer angereicherte Frakti- 
on (Fraktion iii)) wird fiber den Sumpf der zweiten Kolonne entnommen, wahrend der fiber 
Kopf der zweiten Kolonne entnommene Strom zur weiteren Aufbrennimg in den mittleren 
Bereich der dritten Kolonne eingeleitet . wird. Als Siimpfablauf der dritten Kolonne wird 
nun die an trans-Isomer angereicherte Fraktion (Fraktion iv)) entnommen, wahrend fiber 

25 den Kopf der dritten Kolonne die leicht siedenden Verunreinigungen (Fraktion i)) abge- 
trennt werden. 

In einer vierten Ausfiihrungsvariante von drei miteinander verschalteten Kolonnen sind die 
zweite und die dritte Kolonne imabhSngig voneinander. Der Sumpfablauf der ersten Ko- 

30 lonne wird in der dritten Kolonne weiter aufgetrennt, wShrend der fiber Kopf entnonmiene 
Strom in der zweiten Kolonne weiter aufgetrennt wird. Sowohl der Sump&blauf als auch 
der fiber Kopf entnommene Strom werden jeweils in den mitderen Bereich der zweiten 
Oder dritten Kolonne eingeleitet Die an trans-Isomer angereicherte Fraktion (Fraktion iv)) 
wird fiber den Sumpf der zweiten Kolonne entnommen, wahrend fiber den Kopf der zwei- 

35 ten Kolonne die leicht siedenden Verunreinigungen (Fraktion i)) abgetrennt werden. Ober 
den Sumpfablauf der dritten Kolonne werden nun die schwer siedenden Verunreinigungen 
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(Fraktion ii)) abgetrennt, wShrend das gewQnschte Wertprodukt (Fraktion iii)) tlber den 
Kopf der dritten Kolonne entnommen wird. 

Wie bereits vorstehend bei der Beschreibung der Verschaltung der einen, zwei oder drei 
5 Kolonnen erlautert, wird durch die fraktionierte Destination das IPDA in mindestens fiinf 
Fraktionen -ia), ib), ii), iii) und iv) - aufgetrennt. 

Die Fraktion i) welche die Teilfraktionen ia) und ib) umfaBt, enthalt die leicht siedenden 
KomponentenA^emnreinigungen, also die KomponentenA^erunreinigungen, die niedriger 

10 sieden als trans-IPDA. Die Fraktion i) wird jeweils uber Kopf der Kolonne/n abgetrennt, in 
einem Kondensator kondensiert und zur Trennung von organischer und waBriger Phase in 
einen Phasenabscheider tlberfittirt. Die leichtere organische Phase (Fraktion ia)) wird dann 
entweder ganz oder teilweise zur weiteren Aufireinigung in die Kolonne r&ckgefiihrt bzw. 
teilweise ausgeschleust. Die schwerere wSfirige Phase (Fraktion ib)), bei der es sich um 

15 Abwasser handelt, wird einer Entsorgungsstation zugeftihrt Die Menge an IPDA im Ab- 
wasser ist im allgemeinen < 2 Gew.-%, bevorzugt < 1000 ppm, besonders bevorzugt < 200 
ppm, jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht des Abwassers (der Fraktion ib)). 

Die Fraktion ii) enthalt die schwer siedenden KomponentenA^erunreinigungen, also dieje- 
20 nigen KomponentenA^erunreinigungen, die hoher sieden als cis-IPDA. Sie wird jeweils 
xiber den Sumpfablauf der Kolonne/n abgetrennt. Der so abgetrennte Strom wird in einen 
Verdampfer geleitet. Die verdampfbaren Anteile werden wieder in die Kolonne zuriickge- 
fittut, wahrend der nicht verdampfbare Anteil ausgeschleust wird. 

25 Die Fraktion iii) ist das gewOnschte Wertprodukt. Bei ihr handelt es sich also um die an 
cis-IPDA angereicherte Fraktion. Die Fraktion iii) enthiilt IPDA mit einem cis/trans- 
IsomerenverhSltnis > 73/27, bevorzugt IPDA mit einem cis/trans-Isomerenverh3ltnis im 
Bereich von 73/27 bis 76/24, besonders bevorzugt IPDA mit einem cis/trans- 
Isomerenverhaltnis im Bereich von 73/27 bis 75/25. Je nach Koloime bzw, Kolonnenver- 

30 schaltung wird sie entweder ttber Kopf, im oberen, mittieren oder unteren Bereich oder 
dem Siunpf der Kolonne entnommen. 

Die Fraktion iv) ist die an trans-IPDA angereicherte bzw. an cis-IPDA abgereicherte Frak- 
tion. Sie enthalt im allgemeinen EPDA mit einem cis/trans-Isomerenverhaltnis < 66/34, 
35 bevorzugt IPDA mit einem cis/trans-Isomerenverhaltnis < 63/37, besonders bevorzugt 
EPDA mit einem cis/trans-Isomerenverhaltnis < 60/40. Auch sie wird — ebenso wie Frakti- 
on iii) - entweder tlber Kopf, im oberen, mittieren oder unteren Bereich oder dem Sxmipf 
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der Kolonne entnominen. Auch diese Fraktion llisst sich kommerziell verwerten (siehe DE- 
A42 11454). 

ErfindungsgemSBe Ausfuhrungsvarianten, die jedoch nicht limitierend sein sollen, werden 
5 nun anhand der dafiir eingesetzten Anlagen detailliert beschrieben. Die Anlagen sind in 
den Figuren 1 bis 7 dargesteUt. 

Die Temperaturen, DrUcke und theoretischen Boden der einzelnen Kolonnen werden den 
einzelnen Ausfiihmngsvarianten des Verfahrens angepaBt. Generell laBt sich jedoch sagen, 
10 daB die Temperaturen und Driicke im Durchschnitt in den einzehien Kolonnen von 5 bis 
300°C bzw. von 10 bis 2000 mbar betragen und die Kolonne eine durchschnittliche Trenn- 
leistung der Bdden von 20 bis 120 theoretischen BSden, bevorzugt von 25 bis 80 theoreti- 
schen B5den, besonders bevorzugt von 30 bis 60 theoretischen Bdden, aufweisen. 

IS Die anliegende Zeichnung zeigt in den Figuren 1 bis 7 schematisch Aidagen, in denen die 
Schritte b) und c) des erfindungsgemaBen Verfahrens zur Gewiimung von IPDA mit einem 
cis/trans-Isomerenverhaltnis von mindestens 73/27 in einer, zwei oder drei Kolonnen 
durchgefOhrt werden, nSmlich in 

20 Figur 1 eine schematische Darstellung einer Anlage, in der die einzige Kolonne eine 
Trennwandkolonne ist. 



Figur 2 eine schematische Darstellung einer Anlage, wobei die erste Kolonne eine 
herkonunliche Destillationskoloime und die zweite Kolonne eine Trenn- 
25 wandkolonne ist. 



Figur 3 eine schematische Darstellung einer Anlage, wobei die erste Koloime eine 
Trennwandkoloime imd die zweite Kolonne eine herkonunliche Destillati- 
onskolonne ist. 

30 

Figur 4 bis 7 eine schematische Darstellung einer Anlage, wobei alle drei Kolonnen her- 
k6mmliche Destillationskolonnen sind. 



Die Anlagen gemafi der Figuren 4 bis 7 unterscheiden sich durch die Verschaltungen der 
35 Koloimen und sonait durch die Entnahmestellen der Fraktionen: Leichtsieder-Fraktion (ia) 
und ib)) (4), Schwersieder-Fraktion ii) (5), an cis-Isomer angereicherte IPDA-Fraktion iii) 
(2) und an trans-Isomer angereicherte IPDA-Fraktion iv) (3). 
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Wird eine Anlage gemaB Figur 1 eingesetzt, so wird die IPDA enthaltende Produktmi- 
schung iiber eine Zuleitung 1 in den mittleren Bereich einer Trennwandkolonne 6 gegeben, 
Leicht siedende Vemnreinigungen (Fraktion i)) werden tiber den Kopf 14 der Kolonne 

5 abgezogen, in einem Kondensator 12 kondensiert iind nach Kondensation in einen Phasen- 
scheider 9 tiberfuhrt. Die leichtere organische Phase (Fraktion ia)) wird teilweise in die 
Kolonne 6 riickgefiihrt, teilweise ilber die Ableitung 4 ausgeschleust. Die schwerere waB- 
rige Phase (Fraktion ib)) wird liber die Ableitung 8 abgezogen nnd verworfen. Schwer sie- 
dende Vemnreinigungen (Fraktion ii)) werden uber den Sumpf 13 der Trennwandkolonne 

10 6 abgezogen. Ein Teil dieses Sumpfablaufs wird nach Verdampfung in einem Verdampfer 
11 wieder der Kolonne 6 zugeftlhrt» der andere Teil wird tlber die Ableitung 5 ausge- 
schleust. 

Die Trennwandkolonne 6 wird im allgemeinen bei Kopftemperaturen von S bis 100°C, bei 
15 Sumpftemperaturen von 150 bis 300^*0 und/oder bei DrQcken von 10 bis 2000 mbar, be- 
vorzugt bei Kopftemperaturen von 10 bis 90*^C, bei Sumpftemperaturen von 170 bis 250°C 
imd/oder bei DrClcken von 20 bis 200 mbar, besonders bevorzugt bei Kopftemperaturen 
von 15 bis 65°C, bei Sumpftemperaturen von 170 bis 200''C und/oder bei Drucken von 35 
bis 50 mbar, betrieben. Die Trennleistung betragt im allgemeinen 1 bis 50 theoretische 
20 Boden, bevorzugt 1 bis 40 theoretische Boden, besonders bevorzugt 1 bis 35 theoretische 
Boden. 

In einer Anlage gemass Figur 2 wird ein Produktgemisch, enthaltend IPDA, uber einen 
Einlass 1 in eine herkommUche Destillationskolonne 7 gegeben und dort destilliert. Leicht- 
25 siedende Komponenten werden ilber Kopf 14 der Kolonne abgezogen, nach Kondensation 
in einem Kondensator 12 in einen Phasenabscheider 9 flberfilhrt und dort in euie leichtere 
organische und eine schwerere wSBrige Phase getrennt Die leichtere organische Phase 
wird teilweise tiber den Abzug 4 verworfen, teilweise in die Destillationskolonne 6 rOckge- 
flihrt. Die schwerere wafirige Phase wird iiber die Ableitung 8 entsorgt. 

30 

Die Temperaturen am Kopf der Destillationskolonne 7 betragen im allgemeinen 20 bis 
lOO^C, bevorzugt 30 bis 80°C und besonders bevorzugt 35 bis 65^C, die Sumpftemperatu- 
ren der Destillationskolonne 7 betragen im allgemeinen 150 bis 250°C, bevorzugt 170 bis 
225°C, besonders bevorzugt 170 bis 200°C. Der durchschnitfliche Druck in der Kolonne 
35 liegt bei 50 bis 1500 mbar. Bevorzugt ist ein durchschnittiicher Druck in der Kolonne von 
100 bis 500 mbar, besonders bevorzugt ist ein durchschnittiicher Dmck von 110 bis 200 
mbar. 
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Das gereinigte IPDA wird fiber einen Seitenabzug 10 der Trennwandkolonne 6 entnommen 
und in eine weitere Kolome 7 tlberfOhrt, die hier als gewdhnliche Destillationskolonae 
ausgebildet ist. 

Die Temperaturen am Kopf der Destillationskolonne 7 betragen im allgemeinen 130 bis 
250°C, bevorzugt 140 bis 200*^0 und besonders bevorzugt 150 bis 170°C, die Sxunpftem- 
peraturen der Destillationskolonne 7 betragen im allgemeinen 140 bis 250°C, bevorzugt 
150 bis 220°C, besonders bevorzugt 160 bis 190°C. Der durchschnitdiche Druck in der 
Kolonne liegt bei 30 bis 1000 mbar. Bevorzugt ist ein durchschnittlicher Druck in der Ko- 
lonne von 50 bis 300 mbar, besonders bevorzugt ist ein durchschnittlicher Druck von 80 
bis 120 mbar. 

Die leichtestsiedenden Komponenten werden fiber Kopf 14 der Kolonne 7 abgezogen und 
nach Kondensation in einem Kondensator 12 teils der Kolonne 7 wieder zugef&hrt, teils in 
die Zuleitung 1 eingeschleust, um sie einer emeuten Trennung in Kolonne 6 zuzufilhren. 
Dasselbe geschieht mit den schwerstsiedenden Komponenten, die fiber den Sumpf 13 der 
Kolonne 7 abgezogen und teilweise nach Verdampfung in einem Verdampfer 1 1 wieder in 
Kolonne 7 eingespeist, teils dem Produktgemisch in Zuleitung 1 zugegeben werden. 

Die an cis-Isomer angereicherte Fraktion wird fiber einen Seitenabzug 2, die an trans- 
Isomer angereicherte Fraktion fiber einen Seitenabzug 3 abgezogen. Der Seitenabzug ftir 
die an cis-Isomer angereicherte Fraktion liegt unterhalb des Seitenabzugs fttr die an trans- 
Isomer angereicherte Fraktion. 

Die Durchftihrung von Schritt b) des Verfahrens in einer Anlage gemaB Fig. 3 ist beson- 
ders vorteilhafl, da an jeweils zwei Stellen leicht und schwersiedende Verunreinigungen 
abgetrennt werden: Leichtsiedende Komponenten werden sowohl fiber Kopf 14 der Kolon- 
ne 6, als auch fiber Kopf 14 der Kolonne 7 abgetrennt, wahrend schw^iedende Verunrei- 
nigungen sowohl fiber den Sump&blauf 13 der Kolonne 6 als auch fiber den Sumpfablauf 
1 3 der Kolonne 7 abgetrennt werden. 

Bei Durchftihrung von Schritt b) des erfindungsgemafien Verfahrens in Anlagen gemSss 
Figur 4, 5, 6 oder 7 werden jeweils drei herkOnmiliche Destillationkoloimen 7, 7A und 7B 
eingesetzt, die sich in den geometrischen Daten — dem Durchmesser und der H5he — unter- 
scheiden. 
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Der Siimpf 13 der Destilladonskolonne 7 wild kontmuierlich in eine Trennwandkolonne 6 
UberfiihrL In Leitung IS fuhrt eine Verzweigung 16 zu einem Verdampfer 11, wo ein Teil 
des Sump&blaufs wieder verdampfi und in Kolonne 7 rackgefiihrt wird. Die an cis-Isomer 
angereicherte Fraktion wird tlber einen Seitenabzug 2 der Kolonne 6 entnonomen, die an 
trans-Isomer angereicherte Fraktion wird fiber Kopf der Destillationskolonne abgezogen, in 
einem Kondensator 12 kondensiert und anschlieBend teilweise in Kolonne 6 ruckgefiihrt, 
teilweise tiber Leitung 3 entnommen. Ober den Sumpf 13 der Trennwandkolonne 6 werden 
hochsiedende Verunreinigungen teils tiber Leitung 5 ausgeschleust, teils nach Verdanoip- 
fiing in einem Verdampfer 1 1 der Kolonne 6 wieder zugefiihrt. 

Die Temperaturen am Kopf der Trennwandkolonne 6 betragen im allgemeinen 100 bis 
250°C, bevorzugt 130 bis 190''C und besonders bevorzugt 140 bis 160°C, die Sumpftem- 
peraturen der Trennwandkolonne 6 betragen im allgemeinen 150 bis 300*^0, bevorzugt 170 
bis 250°C, besonders bevorzugt 170 bis 195°C. Der durchschnittliche Druck in der Kolon- 
ne liegt bei 10 bis 1000 mbar. Bevorzugt ist ein durchschnittlicher Druck in der Kolonne 
von 30 bis 200 mbar, besonders bevorzugt ist ein durchschnittlicher Druck von 35 bis 50 
mbar. 

Wird Schritt b) des erfindimgsgemalJe Verfahrens in einer Anlage gemass Figur 3 durchge- 
fuhrt, so wird das IPDA tlber die Zufuhr 1 in eine Trennwandkolonne 6 geschleust. Hoch- 
siedende Verunreinigungen werden als Sumpf 13 der Kolonne teils uber die Ableitung 5 
ausgeschleust, teils nach Verdampfung in einem Verdampfer 1 1 der Kolonne wieder zuge- 
flihrt. Leichtsiedende Verunreinigungen werden tlber Kopf 14 der Kolonne abgezogen und 
nach Kondensation in einem Kondensator 12 in einen Phasenscheider 9 tiberftlhrt. Die sich 
abgesetzte leichtere organische Phase wird teilweise tiber die Ableitung 4 ausgeschleust, 
teilweise in die Trennwandkolonne 6 rtickgefiihrt. Die schwerere Phase wird tiber die Ab- 
leitung 8 ausgeschleust. 

Die Temperaturen am Kopf der Trennwandkolonne 6 betragen im allgemeinen 5 bis 
100*^0, bevorzugt 10 bis 90°C und besonders bevorzugt 15 bis 50°C, die Sumpftemperatu- 
ren der Trennwandkolonne 6 betragen im allgemeinen 150 bis 300*'C, bevorzugt 170 bis 
250^*0, besonders bevorzugt 170 bis 195*'C. Der durchschnittliche Druck in der Kolonne 
liegt bei 10 bis 1000 mbar. Bevorzugt ist ein durchschnittlicher Druck in der Kolonne von 
30 bis 200 mbar, besonders bevorzugt ist ein dtirchschnittlicher Druck von 35 bis 50 mbar. 
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Die Temperaturen in den Destillationskolonnen 7, 7A und 7B betragen am Kopf im aiige- 
meinen 40 bis 180°C, bevoizugt 70 bis 170°C, besonders bevorzugt 70 bis ISO'^C, die 
Temperaturen am Sumpf ilblicherweise 150 bis 250°C, bevorzugt 170 bis 225°C, beson- 
ders bevorzugt 170 bis 190°C. Der Druck in diesen Kolonnen liegt im allgemeinen bei 30 
5 bis 1500 mbar, bevorzugt bei 100 bis 500 mbar, besonders bevorzugt bei 1 10 bis 200 mbar. 

Bei Durchfiihrung des Verfahrens in einer Anlage gemafi Figur 4 wird die IPDA enthal- 
tende Produktmischung uber eine Zxiieitung 1 in den mittleren Bereich der ersten Kolonne 
7 gegeben. Leicht siedende Verunreinigungen werden uber den Kopf der Kolonne abgezo- 

10 gen, in einem Kondensator 12 kondensiert und anschlicBend in einen Phasenscheider 9 
aberfiihrt. Die leichtere organisclie Phase wird teilweise in die Kolonne 7 riickgefuhrt, 
teilweise uber die Ableitung 4 ausgeschleust. Die schwerere wafirige Phase wird uber die 
Ableitung 8 abgezogen und verworfen. Das so gereinigte IPDA, welches noch hochsieden- 
de Verunreinigungen enthalten kami, wird Uber den Sumpf der ersten Kolonne 7 abgezo- 

15 gen und in den mitderen Bereich der zweiten Kolonne 7A eingeleitet. Dber den Kopf der 
zweiten Kolonne 7A wird jetzt die an trans-Isomer angereicherte Fraktion abgezogen, in 
einem Kondensator kondensiert, teilweise tlber die Leitung 3 abgefiihrt void teilweise in die 
Kolonne 7A nickgefuhrt. tfber den Sumpf der Kolonne 7A wird die an cis-Isomer angerei- 
cherte Fraktion, welche noch schwer siedende Verunreinigungen enthalten kann, abgezo- 

20 gen und in den mittleren Bereich der dritten Kolonne 7B eingeleitet. Uber den Sumpf der 
dritten Kolonne werden jetzt schwer siedende Verunreinigungen Uber die Ableitung 5 aus- 
geschleust. Die an cis-Isomer angereicherte Fraktion wird fiber Kopf der Kolonne 7B ent- 
nommen, in einem Kondensator 1 1 kondensiert \md anschliefiend teilweise uber die Lei- 
tung 2 entnommen, teilweise zur emeuten Tremiung in Kolonne 7B zuriickgeleitet. 

25 

Bei Durchfiihrung des Verfahrens in einer Anlage gemafi Figur 5 wird die IPDA enthal- 
tende Produktmischung tlber eine Zuleitung 1 in den mittleren Bereich der ersten Kolonne 
7 eingeschleust. Ober den Sumpf dieser ersten Kolomie werden jetzt schwer siedende Ver- 
unreinigungen entnommen, in einem Kondensator 11 kondensiert und anschliefiend die 

30 schwerer fliichtigen Bestandteile fiber die Ableitung 5 ausgeschleust und die leichter fliich- 
tigen Anteile zur emeuten Trennung in Kolomie 7 zurUckgeschleust. tJl^er den Kopf der 
Kolonne 7 wird die so gereinigte IPDA enthaltende Fraktion abgezogen, in einem Konden- 
sator 1 1 kondensiert, teilweise in die Kolonne 7 rUckgeftlhrt und teilweise in den mittleren 
Bereich der zweiten Koloime 7A eingeschleust. Ober den Kopf dieser zweiten Kolomie 7 A 

35 werden leicht siedende Verunreinigungen abgezogen, in einem Kondensator 1 1 konden- 
siert und anschliefiend in einen Phasenscheider 9 fiberfiihrt. Die leichtere organische Phase 
wird teilweise in die Kolonne 7A rttckgefiihrt, teilweise uber die Ableitung 4 ausge- 
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10 



15 



20 



25 



30 



schleust. Die schwerere w^rige Phase wird fiber die Ableitimg 8 abgezogen und verwor- 
fen. Das so gereinigte IPDA wird mm zur weiteren Trennung von cis- und trans BPD A Uber 
den Sumpf der zweiten Kolonne 7A abgezogen und in den mittleren Bereich der dritten 
Kolonne 7B eingeleitet Uber den Siunpf der Kolonne 7B wird die an cis-Isomer angerei- 
cherte Fraktion abgezogen und in einem Kondensator 1 1 kondensiert. Die schwerer fluch- 
tigen Bestandteile, bei denen es sich um cis-Isomer handelt, werden uber die Ableitung 2 
ausgeschleust, die leichter fluchtigen Bestandteile in die Kolonne 7B zur emeuten Tren- 
nung zurUckgeleitet. 

Bei Durchfiihrung des Verfahrens in einer Anlage gemafi Figur 6 wird die IPDA enthal- 
tende Produkbnischung uber eine Zuleitung 1 in den mitderen Bereich der ersten Kolonne 
7 gegeben. Leicht siedende Verunreinigungen werden tiber den Kopf 14 der Kolonne 7 
abgezogen und in einem Kondensator 12 kondensiert. Bin Teil wird anschliefiend in die 
Kolonne 7 nickgefiihrt, der andere Teil wird zur weiteren Trennung in den mittleren Be- 
reich der zweiten Kolonne 7A eingeschieust. Ober den Sumpf 13 der ersten Kolonne 7 
wird kontinuierlich Sumpfablauf entnommen und teilweise tiber Leitung S ausgeschleust 
(Fraktion ii)), teilweise nach Verdamp&ng in dem Verdampfer 11 wieder in Kolonne 7 
nickgefuhrt. Ober den Kopf 14 der zweiten Kolonne 7A wird jetzt die an trans-Isomer an- 
gereicherte, noch leichtsiedende KomponentenA^erunreinigungen enthaltende Fraktion 
abgezogen, in einem Kondensator 12 kondensiert und teilweise in den mittleren Bereich 
der dritten Kolonne 7B eingeleitet, teilweise in die Kolonne 7A riickgefllhrt. Ober den 
Simipf 13 der Kolonne 7A wird die an cis-Isomer angereicherte Fraktion (Fraktion iii)) 
abgezogen oder nach Verdampfung in einem Verdampfer 1 1 der Kolonne 7A wieder zuge- 
fiihrt. Ober den Kopf 14 der dritten Kolonne 7B werden jetzt leichtsiedende Verunreini- 
gungen entnommen, in einem Kondensator 12 kondensiert und anschliefiend in einen Pha- 
senabscheider gegeben. Die leichtere organische Phase (Fraktion ia)) wird teilweise tiber 
die Leitung 4 entnommen, teilweise im emeuten Tremnmg in Kolonne 7B zurttckgeleitet. 
Die schwerere wSfirige Phase (Fraktion ib)) wird tiber die Ableitung 8 ausgeschleust Die 
an trans-Isomer angereicherte Fraktion wird tiber den Sumpf 13 der Kolomie 7B entnom- 
men, teilweise in einem Verdampfer 1 1 verdampft und der Kolonne 7B wieder zugefQhrt, 
teilweise fiber die Leitung 3 ausgeschleust 

Bei Diarchfuhrung des Verfahrens in einer Anlage gemafi Figur 7 wird die EPDA enthal- 
tende Produktmischvmg tiber eine Zuleitung 1 in den mittleren Bereich der ersten Kolonne 
7 gegeben, Der leichter siedende Anteil der Produktmischung wird tiber den Kopf 14 der 
Kolonne 7 abgezogen, in einem Kondensator 12 kondensiert und anschliefiend teilweise in 
die zweite Kolonne 7A ilberfuhrt, teilweise in Kolomie 7 rttckgeschleust Der schwerer 
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siedende Anteil der Produktmischung vmd lih&c den Sump&blauf 13 der Kolonne 7 ent- 
nommen. Er wird teilweise im Verdampfer 1 1 verdampft und wieder in Kolonne 7 nickge- 
schleust, teilweise in den mitderen Bereich der dritten Kolonne 7B eingeschleust 

5 In der zweiten Saule erfolgt die Tremmng der Leichtsieder-Fraktion (Fraktion i)) und der 
an trans-Isomer angereicherten Fraktion (Fraktion iv)). tfber den Kopf 14 der zweiten Ko- 
lonne 7 A werden die leichtsiedenden KomponentenA/'erunreinigungen (Fraktion i)) abge- 
zogen, in einem Kondensator 12 kondensiert und in einen Phasenabscheider 9 uberfuhrt 
Die leichtere organische Phase (Fraktion ia)) wird teilweise tiber die Leitung 4 ausge- 

10 schleust, teilweise in die Kolonne 7 A rQckgefuhrt. Die schwerere wSBrige Phase (Fraktion 
ib)) wird fiber Leitung 8 entnommen. Die an trans-Isomer angereicherte Fraktion wird fiber 
den Sumpf 13 der zweiten Kolonne 7A abgezogen, teilweise wieder verdampft in einem 
Verdampfer 1 1 und in die Kolonne 7A zuruckgeschleust, teilweise fiber die Leitung 3 ab- 
gezogen. 

15 

In der dritten S&de erfolgt die Trennung der Hochsieder-Fraktion (Fraktion ii)) imd der an 
cis-Isomer angereicherten Fraktion (Fraktion iii)). Ober den Sumpf der dritten Kolonne 
werden schwer siedende Verunreinigungen fiber die Ableitung 5 teils ausgeschleust, teils 
hach Verdampfung in einem Verdampfer 1 1 wieder in die Kolonne 7B rfickgeschleust. Die 
20 an cis-Isomer angereicherte Fraktion wird fiber Kopf der Kolonne 7B entnommen, in ei- 
nem Kondensator 12 kondensiert imd anschliefiend teilweise fiber die Leitung 2 entnom- 
men, teilweise zur emeuten Trennimg in Kolonne 7B zurfickgeleitet. 

Die Erfindung wird nim in den folgenden Ausfiihrungsbeispielen zusatzlich naher erlautert. 

25 

Ausfuhnmgsbeispiele 

In den AusfUhrungsbeispielen wurde die Destination von Roh-IPDA mit der in Tabelle 1 
30 angegebenen Zusanmiensetzung untersucht. Die geforderten Produktreinheiten flir die da- 
durch erhaitlichen an trans-IPDA bzw. cis-IPDA angereicherten Fraktionen sind ebenfalls 
der Tabelle 1 zu entnehmen. Zusatzlich sollten bei der Hochsieder- und der Leichtsiederab- 
treimung maximal 0,5 kg/h BPDA (cis und trans) im Leichtsieder- und im Abwasserstrom 
und maximal 10 kg/h IPDA (cis und trans) im Hochsiederstrom verloren werden. 

35 

Alle Ausfuhnmgsbeispiele sind mit der Simulationssoflware CHEMASIM der BASF AG 
berechnet worden. Die Apparate sind mit Auslegungsprogranomen der BASF AG dimensi- 
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oniert worden. Die Stoffdaten des betrachteten Systems sind anhand von Betriebsnach- 
rechnimgra an vorhandenen Apparaten aberprOft worden. 

Tabelle 1: Zusammensetzung des zu destillierenden Roh-IPDA und geforderte Rein- 
5 heit d^ dadurch erhaltlichen Fraktionen 





Roh-IPDA 


an trans-IPDA ange- 
reicherte Fraktion 


an cis-IPDA angerei- 
cherte Fraktion 


Wasser 


9,5 Gew.-% 


250 ppm 


250 ppm 


Leichtsieder 


4,5 Gew.-% 


< 250 ppm 


< 250 ppm 


trans-IPDA 


26.1 Gew.-% 


> 43 Gew.-% 


<24Gew.-% 


cis-IPDA 


55,5 Gew.-% 


< 57 Gew.-% 


> 76 Gew.-% 


Hochsieder 


4,4 Gew.-% 


< 50 ppm 


< 50 ppm 


cis/trans- 

Isomerenverhaltnis 


68/32 


57/43 


76/24 


destillierte/erhaltene 
Menge 


2160 kg/h 


430 kg/h 


1320 kg/h 



Beispiel 1: Durchfiihrung des erfindungsgemaBen Verfahrens in einer Anlage ge- 
10 mass Figur 4 

2160 kg/h einer IPDA enthaltenden Produktmischung werden fiber eine Zuleitung 1 auf 
den 15ten von 28 Boden der ersten Kolonne 7 gegeben. Leicht siedende Venmreinigungen 
werden fiber den Kopf der Kolonne abgezogen und in einem Kondensator 12 kondensiert, 

15 welcher bei einer Temperatur von 45*^0 betrieben wird. Das Kondensat wird anschlieBend 
in einen Phasenscheider 9 fiberfiihrt. Die leichtere organische Phase Avird teilweise in die 
Kolonne 7 rfickgefuhrt, teilweise - in einer Menge von 108 kg/h - abgezogen. Die schwe- 
rere waBrige Phase wird in einer Menge von 175 kg/h abgezogen und einer Abwasserbe- 
handlung zugeflShrt. Der Anteil von IPDA in den abgezogenen organischen und wassrigen 

20 Phasen liegt bei 0,5 kg/h. 

Das so gereinigte IPDA, welches < 55 ppm leichtsiedende Venmreinigungen enthalt, wird 
fiber den Simipf der ersten Kolonne 7 abgezogen xmd auf den lOten von 31 B5den der 
zweiten Kolonne 7A eingeleitet. tJber den Kopf der zweiten Kolonne 7A wird jetzt die an 
25 trans-Isomer angereicherte Fraktion abgezogen, in einem Kondensator kondensiert, teil- 
weise - in einer Menge von 434 kg/h mit emem Gehalt an trans-IPDA von 43,2% und ei- 
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nem Gehalt an Leichtsiedem < 250 ppm - tiber die Leitung 3 abgefdhrt xind teilweise in die 
Kolonne 7A rQcl^efUhrt t)ber den Sumpf der Kolonne 7A wird die an cis-Isomer angerei- 
cherte Frakdon, welche noch schwer siedende VCTunreinigungen entfaalten kann, in einer 
Menge von 1421 kg/h abgezogen und auf den lOten von 20 Boden der dritten Kolonne 7B 

5 eingeleitet. Uber den Snmpf der dritten Kolonne werden jetzt schwer siedende Verunreini- 
gungen uber die Ableitung 5 in einer Menge von 105 kg/h ansgeschleust, wobei der Anteil 
an IPDA < 10 kg/h ist. Die an cis-Isomer angereicherte Fraktion wird uber Kopf der Ko- 
lonne 7B entnommen, in einem Kondensator 11 kondensiert und anschliefiend teilweise 
iiber die Leitung 2 — in einer Menge von 1316 kg/h mit einem cis-Gehalt von 76% xmd 

10 einem Anteil von Hochsiedem < 50 ppm - entnommen, teilweise zur emeuten Trennung in 
Kolonne 7B zuriickgeleitet. 

Details zu den Temperatur- und Dmckverhaltnissen in den Kolonnen 7, 7A und 7B, den 
ftbr die Treimung erforderlichen Riicklaufverhaltnissen, sowie ihren Einbauten tmd Abmes- 
15 sungen sind Tabelle 2 zu entnehmen. 



Tabelle 2: Kenndaten der Kolonnen 7, 7A und 7B: 





Kolonne 7 


Kolonne 7A 


Kolonne 7B 


Durchmesser [mm] 


900 


1400 


1100 


Hahe [m] 


22 


19 


16 


Dmck am Kopf der 
Kolomie fmbar] 


100 


100 


35 


Temperatur am Kopf 
der Kolonne PC] 


87 


167 


140 


Temperatur am 
Simapf der Kolonne 

rq 


170 


174 


176 


Rucklaufverhaltnis 


3,1 


14,9 


1.05 


Wanneleistung am 
Sumpf der Kolonne 
flcWl 


277 


615 


222 


Einbauten im V«r- 
starkungsteil der Ko- 
lonne 


2 X 3,5 m Blechpak- 
kung mit 250 mVm^ 


2 X 4,0 m Blechpak- 
kung mit 250 m^/m' 


1 X 4,0 m Blechpak- 
kung nut 250 mVm^ 


Einbauten im Ab- 
triebsteil der Kolone 


2 X 3,5 m Blechpak- 
kimg mit 250 vn?/ixi? 


1 X 4,0 m Blechpak- 
kung mit 250 m^/m^ 


1 X 4,0 m Blechpak- 
kung mit 250 m^/m^ 
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Beispiel 2: Durchfiihnmg des erfindungsgemaBen Verfahrens in einer Anlage ge- 
mass Figur 2 

5 

2160 kg/h eines Prodiaktgemischs enthaltend IPDA werden uber einen Einlass 1 auf den 
15ten Boden von 28 Boden einer Kolonne 7 gegeben, wobei diese mit der unter Beispiel 1 
beschriebenen Kolonne 7 tibereinstimmt, d. h. die Kenndaten und die Betriebsbedingungen 
sind gleich. Leichtsiedende Konaponenten werden ttber Kopf 14 der Kolonne 7 abgezogen, 

10 nach Kondensation in einem Kondensator 12 in einen Phasenabscheider 9 tiberf&hrt und 
dort in eine leichtere organische und eine schwerere waBrige Phase getrennt Die leichtere 
organische Phase wird teilweise - in einer Menge von 108 kg/h - fiber den Abzug 4 ver- 
worfen, teilweise in die Destillationskolonne 6 rttckgefuhrt. Die schwerere wSBrige Phase 
wird in einer Menge von 175 kg/h liber die Ableitung 8 entsorgt, wobei der Anteil an 

15 IPDA in den abgezogenen Stromen 0,5 kg/h ist, 

Der Sumpf 13 der Destillationskolonne 7 enthaltend ein Gemisch aus Hochsieder, cis- und 
trans-IPDA wird kontinuierlich in eine Trennwandkolonne 6 uberfuhrt und zwar auf den 
15ten von 44 Boden axif der Zulaufseite. Die an cis-Isomer angereicherte Fraktion wird 

20 uber einen Seitenabzug 2 der Kolonne 6 in einer Menge von 1320 kg/h mit einem cis- 
Gehalt von 76% und einem Gehalt an Hochsiedem unter 50 ppm entnommen, die an trans- 
Isomer angereicherte Fraktion wird uber Kopf der Destillationskolonne abgezogen und in 
einem Kondensator 12 kondensiert, welcher bei 139°C betrieben wird Das Kondensat 
wird anschlieJiend teilweise in Kolonne 6 rttckgeflihrt, teilweise iiber Leitung 3 in einer 

25 Menge von 430 kg/h wobei der trans-Gehalt bei 57% liegt, entnonunen. Cfber den Sumpf 
13 der Trennwandkoloime 6 werden hochsiedende Verunreinigungen teils tlber Leitung 5 - 
in einer Menge von 104 kg/h mit einem Gehalt an IPDA < 10 kg/h - ausgeschleust, teils 
nach Verdampfung in einem Verdampfer 1 1 der Kolonne 6 wieder zugefOhrt. 

30 Details zu den Temperatur- und Drackverhaltnissen in den Kolonnen 7 und 6, den fttr die 
Trennxmg erforderlichen Rtlcklaufverhaltnissen, sowie ihren Einbauten und Abmessungen 
sind Tabelle 3 zu entnehmen. 



35 
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Tabelle 3: Kenndaten der Kolonnen 7 und 6 (Trennwandkolonne): 





Kolonne 7 


Kolonne 6 


Durchmesser [mm] 


900 


1600 


H5he [m] 


22 


19 


Dmck am Kopf der Koloime 
[mbar] 


100 


35 


Temperatur am Kopf der 
Kolomie [°C] 


87 


139 


Temperatur am Sumpf der 
Kolonne [°C1 


170 


185 


Rucklaufverhaltnis 


0,46 


13,4 


Warmeleistung am Sumpf 
der Kolomie [kW] 


277 


547 


Aufteilungsverhaltnis Plus- 
sigkeit oberhalb Tremiblech; 
Zulaufseite : Abzugseite 




0,436 : 1 


Aiifteilungsverhaltnis Dampf 
unterhalb Tremiblech; 
Zulaufseite : Abzugseite 




0,7 : 1 


Einbauten im Verstarkungs- 
teil der Kolomie 


2 X 3,5 m Blechpackung mit 
250m^/m^ 


1 X 4,0 m Gewebepackung 
mit 500 m^/m^ 


Einbauten Trennblechbereich 
Zulaufseite/Abzugseite ober- 
halb Zulauf^Ablauf 




Zulaufseite: 

1 X 1,5 m Gewebepackung 
mit 500 m^/m^; 
Ablaufseite: 

1 X 3,0 m Gewebepackung 
mit 500 mVm^ 


Einbauten Trennblechbereich 
Zulaufseite/Abzugseite im- 
terhalb Zulaufi^Ablauf 




Zulaufseite: 

1 X 3,75 m Gewebepackung 
mit 500 mVm^; 
Ablaufseite: 

1 X 2,25 m Gewebepackung 
mit 500 mW 


Einbauten im Abtriebsteil 
der Kolomie 


2 X 3,5 m Blechpackung mit 

250 mVm^ 


1 X 1,75 m Gewebepackung 

mit 500 m^/m^ 
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Beispiel 3: Durchfiihrang des erfindungsgemaBen Verfahrens in einer Anlage ge- 
mass Figur 1 

5 

Wird eine einzelne Trennwandkolonne eingesetzt, so vereint diese Kolonne die Abtren- 
nung der Leichtsieder und des Wassers am Kopf der Kolonne mit der Abtrennung der 
Schwersieder am Simipf der Kolonne und der Anreicherung des cis-Isomers. Deshalb sind 
auf der Abzugsseite der Trennwand zwei Seitenabzuge vorgesehen. Am oberen Seitenab- 
10 zug wird die an trans-IPDA angereicherte Fraktion abgezogen, am imteren Seitenabzug die 
an cis-Isomer angereicherte Fraktion. 

2160 kg/h einer IPDA enthaltenden Produktmischung werden fiber eine Zuleitung 1 auf 
den 15ten Boden von 75 Boden der Trennwandkolonne 6 gegeben. Leicht siedende Verun- 

15 reinigungen werden ttber den Kopf 14 der Kolonne abgezogen und in einem Kondensator 
12, welcher bei einer Temperatur von 17°C betrieben wird, kondensiert. Das Kondensat 
wird anschliefiend in einen Phasenscheider 9 aberfiihrt. Die leichtere organische Phase 
wird teilweise in die Kolonne 6 rttckgefahrt, teilweise aber die Ableitung 4 ~ in einer 
Menge von 108 kg/h - ausgeschleust, wobei der Anteil an IPDA < 0,5 kg/h ist. Die schwe- 

20 rere waBrige Phase wird ilber die Ableitung 8 in einer Menge von 175 kg/h abgezogen und 
der Abwasserbehandlimg zugefuhrt. Schwer siedende Verunreinigungen werden uber den 
Sumpf 13 der Trennwandkolonne 6 in einer Menge von 105 kg/h abgezogen, wobei der 
Gehalt an IPDA < 10 kg/h ist. Die an cis-Isomer angereicherte Fraktion wird m Hohe des 
14ten Bodens auf der Abzugseite in einer Menge von 1320 kg/h entnommen, wobei das 

25 cis/trans-Isomerenverhaltnis 76/34 ist und der Gehalt an Hochsiedem < 50 ppm. Die an 
trans-Isomer angereicherte Fraktion wird in einer Menge von 430 Kg/h in Hohe des 60sten 
Bodens auf der Abzugseite entnommen, wobei das cis/trans-Isomerenverhaltnis 57/43 be- 
tr&gt und der Anteil an Leichtsiedem < 250 ppm ist. 

30 Details zu den Temperatur- und Druckverhaltnissen in der Kolonne 6, den fDr die Tren- 
nung erforderlichen RticklaufverhJQtnissen, sowie ihren Einbauten und Abmessungen sind 
Tabelle 4 zu entnehmen. 



35 
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Tabelle 4: Kenndaten der Kolonne 6 (Trennwandkoloime): 





Kolomie 6 


Durchmesser [mm] 


2100 


Hohe [m] 


32 


Druck am Kopf der Kolomie [mbar] 


20 


Temperatur am Kopf der Kolomie [°C] 


63 


Temperatur am Sumpf der Koloime PC] 


175 


Rucklaufverhaltnis 


10,61 


Warmeleistmig am Sumpf der Kolomie 

rkwi 


920 


Axifteilmigsverhaltnis Fltissigkeit oberhalb 
Tremiblech; 

Zulaufseite : Abzugseite 


0,4: 1 


Aufteilimgsverhaitnis Dampf miterhalb 
Tremiblech; 

Zulaufseite : Abzugseite 


1 : 1 


Einbauten im Verst9rkungsteil der Kolomie 


1 X 2,5 m Gewebepackung mit 500 m /m 


Einbauten Tremiblechbereich Zulaufisei- 
te/Abzugseite oberhalb Zulauf^erster Ablauf 


Zulaufseite: 

3 X 3,5 m Gewebepackung mit 500 m^/m^; 
Ablaufseite: 

1 X U5 m Gewebepackung mit 500 m^/m^ 


Einbauten Tremiblechbereich Ablaufseite 
zwischen erstem und zweitem Ablauf 


2 X 4,0 m, 1 X 3,0 m Gewebepackung mit 
500 m^/m^ 


Einbauten Tremiblechbereich Zulaufsei- 
te/Abzugseite unterhalb Zulauf/zweitem 
Ablauf 


Zulaufseite: 

1 X 3,75 m Gewebepackung mit 500 mVm^; 
Ablaufseite: 

1 X 2,0 m Gewebepackung mit 500 m^/m^ 


Einbauten im Abtriebsteil der Koloime 


1 X 1,5 m Gewebepackung mit 500 w?/m^ 



5 



wo 2004/024668 ^■PT/£P2003/008831 

-25- 

B^nigszeichenliste 



1 ZufuhrdesIPDA 

2 Abzug fUr die an cis-Isomer angereicherte Fraktion 

5 3 Abzug fUr die an trans-Isomer angereicherte Fraktion 

4 Abzug fur leicht siedende Verunreinigungen (organischer Anteil) 

5 Abzug fiir schwer siedende Verunreinigungen 

6 Trennwandkolonne 
7, 7A, 7B Destillationskolonne 

10 8 Abzug fur die schwereren Bestandteile der Leichtsieder-Fraktion; Abzug fur 
das behandlimgsbedurftige Abwasser 

9 Phasenabscheider 

10 Seitenabzug 

1 1 Verdampfer 
15 12 Kondensator 

1 3 Sumpf der Kolonne 

14 Kopf der Kolonne 

15 Leitung 

16 Ver2weigung 

20 
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Patentanspruche 

1. Verfahren zur Gewimmng von 3-Ammomethyl-3,5,5-trimethylcyclohexylami2i (I- 
5 sophorondiamin, IPDA) mit einem cis/trans-Isomerenverhaltnis von mindestens 

73/27 durch firaktionierte Destillation, welches folgende Schritte enfhalt: 

a) Bereitstellen von IPDA mit einem cis/trans-Isomeienverhaltnis < 73i^7; 

10 b) Einleiten von IPDA in den mittleren Bereich einer Destillationskolonne mit 

Einbauten und Destillieren des IPDA in dieser Destillationskolonne bei ei- 
ner Temperatur von 5 bis 300°C und einem Druck von 10 bis 2000 mbar; 

c) gegebenenfalls weiteres Aufireinigen des durch Schritt b) erhaltenen IPDA 
15 durch Destillieren in mindestens einer weiteren Kolonne; 

wobei durch die Schritte b) und c) eine Auftrennung des in Schritt a) eingesetzten 
IPDA in mindestens fiinf Fraktionen ia) bis iv) erfolgt: 

20 ia) der organische Anteil einer Fraktion niedriger als trans-IPDA siedender 

Verunreinigungen, 

ib) der waBrige Anteil einer Fraktion niedriger als trans-IPDA siedender Verun- 
reinigungen, 

ii) eine Fraktion hoher als cis-IPDA siedender Verunreinigxmgen, 
25 iii) eine IPDA-Fraktion mit einem cis/trans-Isomerenverhaltnis > 73/27 xmd 

iv) eine IPDA-Fraktion mit einem cis/trans-Isomerenverhaltnis < 66/34. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daJB der Anteil von cis- und 
trans-IPDA in der durch die Schritte b) und c) erhaltenen Fraktion ib) < 2 Gew.-% - 

30 bezogen auf das Gesamtgewicht der Fraktion ib) - ist. 

3. Verfahren nach Ansprach 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, daB in Schritt a) IPDA 
mit einem cis/trans-IsomerenverhSltnis < 70/30 eingesetzt wird. 



35 4. 



Verfahren nach einem der AnsprQche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, daB die in 
Schritt b) eingesetzte Destillationskolonne eine Trennleistung von mindestens 20 
theoretischen B5den aufweist. 
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5. Vafahren nach einem der Anspruche 1 bis 4, dadxarch gekennzeichnet, daB im Falle 
des Einsatzes von einer oder zwei Kolonnen mindestens eine Kolonne eine Trenn- 
wandkoloime ist 

6. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, daB zwei 
Kolonnen eingesetzt werden, von denen eine eine Trennwandkolonne isL 

7. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, daB zwei 
Kolonnen eingesetzt werden und eine der Fraktionen iii) oder iv) an einer Seiten- 
entnahme ge wonnen wird. 

8. Verfahren nach einem der Ansprttche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, daB drei 
herkdmmliche DestUladonskolonnen miteinander verschalten werden. 

9. Verfahren nach einem der Ansprttche 1 bis 8, dadijrch gekennzeichnet, daB die Ein- 
bauten der in den Schritten b) und^oder c) eingesetzten Kolonne/n ausgewMhlt sind 
aus der Gruppe Ftillkorper, strukturierte Packungen aus Blech und strukturierte Pa- 
ckungen aus Metallgewebe. 
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FIG. 3 
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FIG. 4 
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FIG. 5 
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FIG. 6 
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FIG. 7 




